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微波消解 －电感耦合等离子体质谱法同时测定金属硫化矿中
的稀散元素
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摘要：铜精矿、镍精矿和锌精矿是金属硫化矿物，且为大宗进口商品，准确分析其中的稀散元素有利于矿物

的综合利用。这类矿物中的稀散元素含量极低，各元素性质各异，尤其Ｇｅ和Ｓｅ在湿法消解中由于挥发损失
而无法准确定值，很难进行多种元素的同时测定，传统的方法需要通过预先分离富集，采用不同的仪器进行

测定。本文以铜精矿、锌精矿和镍精矿为代表性硫化矿，采用微波消解对样品进行密闭前处理，电感耦合等

离子体质谱法（ＩＣＰ－ＭＳ）测定稀散元素含量，实现了多种元素的同时测定。条件实验表明在同时检测镓、
锗、硒、镉、铟、碲、镧、铊的过程中，总固溶量、内标、质谱干扰消除的条件对三种金属硫化矿均一致，只是前处

理过程中用酸的选择有些差异。硝酸－盐酸－氢氟酸－过氧化氢体系适合于测定镍精矿和锌精矿中的Ｇａ、
Ｇｅ、Ｓｅ、Ｃｄ、Ｉｎ、Ｔｅ、Ｌａ、Ｔｌ和铜精矿中的 Ｇａ、Ｇｅ、Ｓｅ、Ｃｄ、Ｉｎ、Ｌａ、Ｔｌ，各元素的回收率在８５．５％ ～１１６．６％之间；
王水溶样法更适合测定铜精矿中的Ｔｅ。
关键词：镍精矿；铜精矿；锌精矿；稀散元素；酸溶；王水；微波消解；电感耦合等离子体质谱法

要点：

（１）微波消解－ＩＣＰ－ＭＳ法实现了金属硫化矿中多种稀散元素的同时测定。
（２）总固溶量、内标、质谱干扰消除的条件在三种金属硫化矿中的影响均一致。
（３）前处理酸的选择是微波消解－ＩＣＰ－ＭＳ测定金属硫化矿的关键。
中图分类号：Ｏ６５７．６３；Ｐ５７８．１５ 文献标识码：Ｂ

镓锗硒镉铟碲镧铊均属于稀散元素。稀散元素

的地球化学特征普遍具有亲石性和亲硫性，亲石性

决定了它们与岩石结合的分散，绝大部分以杂质状

态分散伴生于有色金属、煤及铁矿等物质中；亲硫性

决定了它们在金属硫化矿物中的富集［１］。铜精矿、

镍精矿及锌精矿均为金属硫化矿物，是国家的大宗

进口商品，对其中稀有分散元素的准确快速分析，有

利于矿物的综合利用，且有助于企业获得高附加值

的产品，提高经济效益。

由于稀散元素在矿石中的含量极低，目前关于
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稀散元素的分析主要是通过沉淀、溶剂萃取、离子交

换、巯基棉分离、液膜提取以及氢化物发生［２］等方

法分离富集后，采用不同的检测方法分别进行测定。

这些检测方法主要有分光光度法、电化学法、原子吸

收光谱法、原子荧光光谱法［３］、电感耦合等离子体

发射光谱法［４］、电感耦合等离子体质谱法（ＩＣＰ－
ＭＳ）［５－９］等。金属硫化矿中稀散元素的检测方法
中，已有文献报道采用原子荧光光谱法［１０］测定铜精

矿中的硒、碲，采用 ＩＣＰ－ＭＳ法测定锌精矿和铅精
矿中的铊［１１－１２］及锌精矿中的铟和锗［１３］。

采用预先分离富集技术进行测定的方法不仅过

程复杂繁琐，不能实现多目标元素的同时测定。微

波消解技术具有试剂消耗少、样品分解完全、挥发性

元素损失小等特点［１４－１５］，ＩＣＰ－ＭＳ具有检出限低、
灵敏度高、精密度好、线性范围宽、可以多元素同时

测定等优点［１６－１９］。本文将微波消解样品处理技术

和ＩＣＰ－ＭＳ分析测试技术相结合，用于检测以铜精
矿、锌精矿和镍精矿为代表的金属硫化矿中的８种
稀散元素（Ｇａ、Ｇｅ、Ｓｅ、Ｃｄ、Ｉｎ、Ｔｅ、Ｌａ和 Ｔｌ）。通过详
细比较前处理酸溶体系、总固溶量、内标、质谱干扰

消除等实验条件，拟建立一种普适性强、可适用于各

类金属硫化矿的分析方法，提高检测效率。

１　实验部分
１．１　仪器和设备

电感耦合等离子体质谱仪（ＥＬＡＮＤＲＣ－ｅ型，
美国ＰｅｒｋｉｎＥｌｍｅｒ公司）。工作条件为：功率１１００Ｗ，
冷却气（Ａｒ）流量 １５．０Ｌ／ｍｉｎ，辅助气（Ａｒ）流量
１．２Ｌ／ｍｉｎ，雾化气（Ａｒ）流量 ０．８２Ｌ／ｍｉｎ，采样锥
（Ｎｉ）孔径１．１ｍｍ，截取锥（Ｎｉ）孔径０．９ｍｍ，测量方
式为跳峰，扫描次数２０次，停留时间／通道１０ｍｓ，每
个质量通道数为３，总采集时间６０ｓ。

微波消解仪（Ｍｕｌｔｉｗａｖｅ３０００型，奥地利 Ａｎｔｏｎ
Ｐａａｒ公司）。工作程序为：步骤一，在１０ｍｉｎ内将功
率升至８００Ｗ，保持１０ｍｉｎ；步骤二，在１０ｍｉｎ内将功
率由８００Ｗ升至１５００Ｗ，保持３０ｍｉｎ。
１．２　标准溶液和主要试剂

１０００ｍｇ／Ｌ的Ｇａ、Ｇｅ、Ｓｅ、Ｃｄ、Ｉｎ、Ｔｅ、Ｌａ和 Ｔｌ单
元素标准储备溶液（中国计量科学研究院）。

硝酸（高纯，天津市科密欧化学试剂有限公

司）、盐酸（ＣＭＯＳ级，江阴市江化微电子材料有限公
司）、氢氟酸（优级纯，天津市化学试剂研究所）、过

氧化氢（优级纯，天津市政成化学制品有限公司）。

实验用水为二级水。

１．３　样品分解方法
从近几年实验室检测的进口铜精矿、镍精矿、锌

精矿中，筛选出稀散元素含量水平不同的、具有代表

性的样品为实验对象。

１．３．１　铜精矿
将试样于１０５℃烘 ２ｈ。称取烘干的试样 ０．１ｇ

（精确至 ０．０００１ｇ）于聚四氟乙烯消解罐中，加入
５ｍＬ现配王水，待剧烈反应停止后，加盖套，置于转
盘中，放入炉腔内，按照设定的溶样程序（１．１节）和
仪器操作规程启动微波消解仪。待消解反应结束，

冷却后取出聚四氟乙烯罐，将罐内物用水冲洗并转

移至１００ｍＬ容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀，静
置。随同做空白实验。用 ＩＣＰ－ＭＳ仪在选定的条
件下（１．１节）进行测试。
１．３．２　镍精矿和锌精矿

将试样于１０５℃烘 ２ｈ。称取烘干的试样 ０．１ｇ
（精确至０．０００１ｇ）于聚四氟乙烯消解罐中，依次加
入６ｍＬ硝酸、２ｍＬ盐酸和２ｍＬ氢氟酸，放置半小时
后，逐滴缓慢加入２ｍＬ双氧水（因反应剧烈，双氧水
加入时务必逐滴滴加，并做好防护），加入 １００μＬ
２５ｍｇ／Ｌ铑和钍的混合标准溶液，放置半小时待剧烈
反应停止后，加盖套，置于转盘中，放入炉腔内，按照

设定的溶样程序（１．１节）和仪器操作规程启动微波
消解仪。待消解反应结束，冷却后取出聚四氟乙烯

罐，将罐置于赶酸装置中，于１４０℃赶酸至近干，加
入１０ｍＬ５０％的硝酸加热溶解盐类，随后用水冲洗
并转移至１００ｍＬ容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀，
静置。随同做空白实验。用ＩＣＰ－ＭＳ进行测试。

２　结果与讨论
湿法消解是在硝酸和盐酸溶样的基础上，基于

分析元素及矿种不同，添加溴、氟化氢铵、硫酸或高

氯酸等用于样品的彻底消解［２０］。尽管湿法消解所

用电热板的普及程度较高，但是在本文待测元素中，

对于Ｇｅ，在含有盐酸及 Ｃｌ－的溶液体系中，温度高
于 ８６℃时，Ｇｅ４＋与盐酸中的 Ｃｌ－形成易挥发的
ＧｅＣｌ４而损失，导致 Ｇｅ无法准确测定

［２１－２３］；Ｓｅ元素
要求在样品前处理中低温消解，温度不宜掌握，且在

高于１５０℃时将有损失［２４］。本研究组的预实验结

果也显示，Ｇｅ和 Ｓｅ在湿法消解中由于挥发损失而
导致回收率接近０，无法定值。碱熔法的分解能力
强，但熔样会引入大量的盐类和因坩埚材料损耗而

带入其他杂质，采用ＩＣＰ－ＭＳ测定会导致固溶量增
大，检测信号波动严重从而使测量准确度变差。故
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本文选用微波消解技术作为分析金属硫化矿中８种
稀散元素的前处理方法。

２．１　金属硫化矿样品前处理酸溶体系的预选择
在预实验中发现，使用５ｍＬ盐酸 －硝酸 （体积

比３∶２）处理镍精矿和锌精矿，样品不能很好地消
解。基于此，进一步测试了以下６种消解试剂对不
同来源的铜精矿、镍精矿和锌精矿的消解效果。

１＃消解试剂：１０ｍＬ硝酸 －盐酸 －过氧化氢
（体积比３∶１∶１）。
２＃消解试剂：１０ｍＬ硝酸 －盐酸 －氢氟酸（体积

比３∶１∶１）。
３＃消解试剂：１０ｍＬ硝酸 －盐酸 －氢氟酸（体积

比１∶３∶１）。

表１　硝酸－盐酸－氢氟酸－过氧化氢处理铜精矿的方法线性范围、检出限、精密度和回收率
Ｔａｂｌｅ１　Ｌｉｎｅａｒｒａｎｇｅｓ，ｄｅｔｅｃｔｉｏｎｌｉｍｉｔｓ，ｐｒｅｃｉｓｉｏｎａｎｄｒｅｃｏｖｅｒｙｏｆｔｈｅｍｅｔｈｏｄｆｏｒｃｏｐｐｅｒｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｅｓｔｒｅａｔｅｄｗｉｔｈＨＮＯ３－ＨＣｌ－ＨＦ

－Ｈ２Ｏ２ｓｙｓｔｅｍ

稀散

元素
回归方程

相关

系数

线性范围

（ｎｇ／ｍＬ）

检出限

（ｍｇ／ｋｇ）

测定值

（ｍｇ／ｋｇ）

ＲＳＤ

（％）

回收率（％）

加标量

０．０２５μｇ

加标量

０．０５μｇ

Ｇａ ｙ＝０．０１６１ｘ＋０．００３４ ０．９９９９ ０．０５０～１００．０ ０．２ ２．８０ ０．６ ９９．５ ９５．２
Ｇｅ ｙ＝０．００７５ｘ－０．０００７ ０．９９９９ ０．０５０～１００．０ ０．０２ ０．７４ ２．７ １０１．９ ９７．２
Ｓｅ ｙ＝０．０００２７ｘ＋０．００１４７ ０．９９９１ ０．５０～５００．０ １．００ １０２．９６ ０．８ １０５．７ ９９．６
Ｃｄ ｙ＝０．００３５ｘ＋０．００２４ ０．９９９９ ０．０５０～１００．０ ０．０３ ７．５３ ０．９ １０４．２ １０１．６
Ｉｎ ｙ＝０．０４８０ｘ－０．００５３ ０．９９９９ ０．０５０～１００．０ ０．００２ １．７３ １．５ ９９．０ ９５．２
Ｔｅ ｙ＝０．００２９ｘ＋０．００１６ ０．９９９９ ０．０５０～１００．０ ０．０５ ５．８２ ２．１ １２０．０ １１４．７
Ｌａ ｙ＝０．０５４７ｘ＋０．００２１ ０．９９９９ ０．０５０～１００．０ ０．０３ １６．３９ ０．５ ９９．９ ９１．５
Ｔｌ ｙ＝０．０２９８ｘ＋０．０３８６ ０．９９９９ ０．０５０～１００．０ ０．０４ ０．６０ １．８ ９８．０ ９４．２

４＃消解试剂：１２ｍＬ硝酸－盐酸－氢氟酸－过氧
化氢（体积比３∶１∶１∶１）。
５＃消解试剂：１２ｍＬ硝酸－盐酸－氢氟酸－过氧

化氢（体积比１∶３∶１∶１）。
６＃消解试剂：８ｍＬ硝酸－盐酸（体积比３∶１）。

２．１．１　镍精矿
本项目组前期研究结果［２５］确定，１２ｍＬ硝酸 －

盐酸－氢氟酸－过氧化氢（体积比３∶１∶１∶１）作
为镍精矿的前处理试剂。基于前期已进行了详细讨

论，本文不再赘述。

２．１．２　铜精矿
本项目组在前期测定了铜精矿中的稀散元素，

较优的前处理酸溶体系为５ｍＬ盐酸－硝酸（体积比
３∶２）［２６］。但为了系统比较，本项目组进一步测试
了采用１２ｍＬ硝酸－盐酸 －氢氟酸 －过氧化氢（体
积比３∶１∶１∶１）处理铜精矿，测定其中稀散元素的
方法学参数：线性范围、相关系数、检出限、相对标准

偏差（ＲＳＤ）、回收率，分析结果列于表１。
将表１数据与前期采用５ｍＬ盐酸 －硝酸（体积

比３∶２）溶样的研究结果［２６］进行对比，列于表２中。
从检出限比较，硝酸－盐酸 －氢氟酸 －过氧化氢四
酸溶样法的检出限明显高于盐酸 －硝酸（３∶２）溶
样法，原因可能在于四酸引入了更多的酸而导致检

出限较高，但即使较高的检出限也满足目前产业的

要求。从精密度比较，四酸溶样法中各元素的 ＲＳＤ
小于２．７％，盐酸 －硝酸（３∶２）溶样法中除 Ｓｅ以
外，各元素的 ＲＳＤ在２．７％ ～６．２％，四酸溶样法的
ＲＳＤ低于盐酸－硝酸（３∶２）溶样法，原因可能一是
四酸的体系更稳定，溶样更完全；二是同时引入的内

标法增加了体系的稳定性。从回收率比较，四酸溶

样法中除Ｔｅ的回收率为１２０％，其他元素的回收率
在９８．０％～１０５．７％之间。盐酸－硝酸（３∶２）溶样
法未测定 Ｃｄ，其他元素的回收率在 ８０．２％ ～
１１１．９％，其中 Ｔｅ的回收率为８４．３％。一般来说，
回收率在８０％ －１１０％较好。综合而言，四酸溶样
法更适合铜精矿中 Ｇａ、Ｇｅ、Ｓｅ、Ｃｄ、Ｉｎ、Ｌａ和 Ｔｌ的测
定，盐酸－硝酸（３∶２）溶样法更适合铜精矿中Ｔｅ的
测定。

２．１．３　锌精矿
测试了６种消解试剂对３个锌精矿国家标准物

质（分别用Ａ、Ｂ、Ｃ表示）的消解效果。测定结果如
图１所示。可以直观地看出，样品 Ａ采用２．１节中
的４＃消解试剂，Ｇａ、Ｇｅ、Ｓｅ、Ｔｅ、Ｌａ、Ｔｌ测定值明显较
高，Ｉｎ用６种消解试剂的测定值基本一致；样品 Ｂ
采用２＃、３＃、４＃、５＃试剂消解时测定值相差不大，４＃
略高；样品Ｃ采用６种消解试剂均可。因此，４＃消解
试剂可以最大化适用于各类锌精矿样品。
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在４＃消解试剂条件下，对方法的线性范围、检
测限、精密度、回收率进行了考察，结果列于表 ３。
Ｔｅ测定结果的相对标准偏差（ＲＳＤ）为９．８％，其余
元素的ＲＳＤ在０．１％～５．２％之间，采用不同含量进
行加标回收实验，各元素的加标回收率均在８５．５％
～１１６．６％之间，说明该方法具有较高的精密度和准
确度。

表２　盐酸－硝酸（３∶２）和硝酸 －盐酸 －氢氟酸 －过氧化

氢处理铜精矿的方法检出限、精密度和回收率比较

Ｔａｂｌｅ２　Ｃｏｍｐａｒｉｓｏｎｏｆｄｅｔｅｃｔｉｏｎｌｉｍｉｔｓ，ｐｒｅｃｉｓｉｏｎａｎｄｒｅｃｏｖｅｒｙ

ｏｆｔｈｅｍｅｔｈｏｄｆｏｒｃｏｐｐｅｒｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｅｔｒｅａｔｅｄｗｉｔｈＨＣｌ
－ＨＮＯ３（３∶２）ａｎｄＨＮＯ３ －ＨＣｌ－ＨＦ－Ｈ２Ｏ２
ｓｙｓｔｅｍ

稀散

元素

盐酸－硝酸（３∶２） 硝酸－盐酸－氢氟酸－过氧化氢

检出限

（ｍｇ／ｋｇ）
ＲＳＤ
（％）

回收率

（％）
检出限

（ｍｇ／ｋｇ）
ＲＳＤ
（％）

回收率

（％）

Ｇａ ０．０８ ２．７ ９０．４ ０．２ ０．６ ９９．５
Ｇｅ ０．０４ ４．６ ９８．９ ０．０２ ２．７ １０１．９
Ｓｅ １．３０ １３．４ １１１．９ １．００ ０．８ １０５．７
Ｃｄ － － － ０．０３ ０．９ １０４．２
Ｉｎ ０．００５ ２．９ ９１．８ ０．００２ １．５ ９９．０
Ｔｅ ０．０３ ３．９ ８４．３ ０．０５ ２．１ １２０．０
Ｌａ ０．０１ ４．４ ８０．２ ０．０３ ０．５ ９９．９
Ｔｌ ０．００５ ６．２ ９７．９ ０．０４ １．８ ９８．０

表３　锌精矿分析方法线性范围、检出限、精密度和回收率
Ｔａｂｌｅ３　Ｌｉｎｅａｒｒａｎｇｅｓ，ｄｅｔｅｃｔｉｏｎｌｉｍｉｔｓ，ｐｒｅｃｉｓｉｏｎａｎｄｒｅｃｏｖｅｒｙｏｆｔｈｅｍｅｔｈｏｄｆｏｒｚｉｎｃｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｅｓａｎａｌｙｓｉｓ

稀散

元素
回归方程 相关系数

线性范围

（ｎｇ／ｍＬ）
检出限

（ｍｇ／ｋｇ）
测定值

（ｍｇ／ｋｇ）
ＲＳＤ
（％）

回收率（％）

Ｇａ、Ｇｅ、Ｓｅ加标量
５μｇ，其余元素
加标量０．１μｇ

Ｇａ、Ｇｅ、Ｓｅ加标量
１０μｇ，其余元素
加标量０．２μｇ

Ｇａ ｙ＝０．０１７４ｘ－０．００２４ ０．９９９９ ０．０５０～１００．０ ０．８０ １７１．６２ ０．１ １１６．６ １１０．６
Ｇｅ ｙ＝０．００７８ｘ＋０．００００５ ０．９９９９ ０．０５０～１００．０ ０．０５ ７２．７２ ５．２ １１３．６ ９１．３
Ｓｅ ｙ＝０．０００３０ｘ－０．０００２８ ０．９９９９ ０．５０～５００．０ ２．００ ２４．２１ ２．１ １０８．７ １１３．２
Ｉｎ ｙ＝０．０５２１ｘ－０．００７６ ０．９９９９ ０．０５０～１００．０ ０．０１ ２．１６ ２．５ ９６．８ ９９．４
Ｔｅ ｙ＝０．００３３ｘ－０．０００５ ０．９９９９ ０．０５０～１００．０ ０．４０ ０．１１ ９．８ １０９．７ １１５．５
Ｌａ ｙ＝０．０５９０ｘ－０．００５６ ０．９９９９ ０．０５０～１００．０ ０．１０ ２．４７ ２．３ ８５．５ ８９．８
Ｔｌ ｙ＝０．０２９３ｘ－０．００２６ ０．９９９９ ０．０５０～１００．０ ０．０５ ０．８９ １．８ １０２．８ １０２．３

２．１．４　金属硫化矿中稀散元素测定前处理酸的比对
通过以上研究结果表明，１２ｍＬ硝酸－盐酸－氢

氟酸－过氧化氢（体积比３∶１∶１∶１）适合于镍精
矿和锌精矿中Ｇａ、Ｇｅ、Ｓｅ、Ｃｄ、Ｉｎ、Ｔｅ、Ｌａ、Ｔｌ和铜精矿
中Ｇａ、Ｇｅ、Ｓｅ、Ｃｄ、Ｉｎ、Ｌａ、Ｔｌ的测定，盐酸 －硝酸
（３∶２）更适合铜精矿中Ｔｅ的测定。在所选择的

图１　Ａ、Ｂ、Ｃ样品在６种消解试剂下目标元素测定结果
Ｆｉｇ．１　ＡｎａｌｙｔｉｃａｌｒｅｓｕｌｔｓｏｆｔｈｅｔａｒｇｅｔｅｌｅｍｅｎｔｓｉｎＡ，Ｂ，Ｃ

ｓａｍｐｌｅｄｉｓｓｏｌｕｔｅｄｗｉｔｈｓｉｘｄｉｇｅｓｔｉｏｎｒｅａｇｅｎｔｓ
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四酸溶样试剂中，硝酸用于消解样品中的碳、硫等有

机成分，盐酸用于消解样品中的金属氧化物、碳酸盐

及氢氧化物等，氢氟酸用于消解样品中的硅成分，过

氧化氢（３０％）分解产生的高能态活性氧对有机物
质的破坏特别有利。硝酸与盐酸的逆王水配比溶样

条件更适合Ｔｅ的测定，原因可能在于逆王水中形成
的Ｈ２［（Ｎ３Ｏ８）Ｃｌ］配合物的氧化性很强，并且其阴
离子有很好的配位性，对于 Ｔｅ的溶解能力更强，能
够有效地从样品中释放出Ｔｅ。

需要指明的是，在实验过程中，有些样品无论使

用何种消解试剂均可得到较好的消解效果，而有些

样品则需要比较苛刻的消解试剂。因此在日常方法

研究过程中，应尽可能多地选择代表性的样品进行

方法研究，使建立的方法适用于不同来源的样品。

２．２　总固溶量的确定
在满足分析灵敏度的前提下，减少试样量可以

降低试液中总固溶物的含量，从而较好地保护质量

分析器，同时也可以降低试样消耗量。另一方面，称

样量太少容易带来较大的称量误差，试样的平行性

及目标分析物的检出限也受影响。对铜精矿、镍精

矿和锌精矿的实验均表明，称取０．１ｇ试样，经过适
当前处理后定容至１００ｍＬ可以满足后续测定稳定
性及代表性的要求。

表４　待测元素的选定同位素、相对丰度、质谱干扰及相应的数学校正方程
Ｔａｂｌｅ４　Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｉｓｏｔｏｐｅ，ｒｅｌａｔｉｖｅｉｎｔｅｎｓｉｔｙ，ｍａｓｓｓｐｅｃｔｒｕｍｉｎｔｅｒｆｅｒｅｎｃｅａｎｄｃｏｒｒｅｃｔｉｏｎｅｑｕａｔｉｏｎｏｆｔａｒｇｅｔｅｌｅｍｅｎｔｓ

稀散元素 测量质量数 相对丰度 质谱干扰 校正方程

Ｇａ ６８．９２５７ ６０．１ ＡｒＰ，ＣｌＯ２，ＶＯ，Ｌａ＋＋，Ｃｅ＋＋，Ｂａ＋＋，Ｌａ＋＋ －
Ｇｅ ７３．９２１９ ３６．３ Ｓｅ，ＡｒＳ，Ｎｄ＋＋，Ｓｍ＋＋，Ｓｍ＋＋ －０．１１６６４５

!

７７Ｓｅ
Ｓｅ ８１．９１６７ ８．７ Ｋｒ，ＢｒＨ，Ａｒ２Ｈ，Ｈｏ＋＋，Ｄｙ＋＋，Ｅｒ＋＋ －１．００７８３３

!

８３Ｋｒ
Ｃｄ １１０．９０４ １２．８ ＭｏＯ －
Ｉｎ １１４．９０４ ９５．７ Ｓｎ，ＭｏＯ －０．０１４０３８

!

１１８Ｓｎ
Ｔｅ １２７．９０５ ３１．７ Ｘｅ，ＭｏＯ２ －０．０７２６１７

!

１２９Ｘｅ
Ｌａ １３８．９０６ ９９．９ － －
Ｔｌ ２０４．９７５ ７０．３ － －

注：“－”代表没有质谱干扰因素或不能用校正方程来消除质谱干扰。

２．３　内标的选择
在ＩＣＰ－ＭＳ分析方法中，内标元素发挥着重要

的作用，它能有效监测和校正分析信号的短期漂移

和长期漂移，并且可以校正一般的基体效应［２７］。基

体效应包括传输效应、雾化效应、电离效应和空间电

荷效应等。在实际测定时，要求在试样中不存在内

标元素且原子量和电离能与分析物相近，通常选用

质量数在中间范围（１１５、１１３和１０３）并很少存在于
试样中的Ｒｈ。本实验中目标分析物的质量数变化

在６９～２０５之间，因此以８９Ｙ、１０３Ｒｈ、１８５Ｒｅ、２０９Ｂｉ、２３２Ｔｈ
作为内标进行预实验。实验结果表明，镍精矿和锌

精矿中的８９Ｙ和２０９Ｂｉ信号波动大，证明样品中 Ｙ和
Ｂｉ的含量高，不适合用作内标，２５ｎｇ／ｍＬ的１８５Ｒｅ计
数值仅为 ６００００ｃｐｓ。综上所述，用１０３Ｒｈ作为 Ｇａ、
Ｇｅ、Ｓｅ、Ｃｄ、Ｉｎ、Ｔｅ、Ｌａ的内标，２３２Ｔｈ作为 Ｔｌ的内标；
该内标的选择对于铜精矿、镍精矿和锌精矿均适用。

２．４　质谱干扰的消除
为得到准确的定量结果，必须将干扰排除或降

低到最低程度［２８－３０］。本文通过三种方式降低了目

标元素的质谱干扰。一种是选择恰当的目标元素检

测质量数，通常结合相对丰度最大及干扰最少的原

则选择目标元素的检测质量数，但Ｓｅ丰度较大的三
个质量数对应的同位素 ８０、７８、７６受 Ａｒ２的干扰，
１１４Ｃｄ和１１２Ｃｄ受 Ｓｎ的干扰，１３０Ｔｅ受 Ｂａ的干扰，因
此，本方法选用８２Ｓｅ作为 Ｓｅ的测定质量数，１１１Ｃｄ作
为Ｃｄ的测定质量数，１２８Ｔｅ作为 Ｔｅ的测定质量数。
第二种方式是通过调谐仪器使双电荷和氧化物干扰

降至３％以下。对质谱干扰仍然比较严重的元素，
采用第三种干扰消除方式，即无需外接额外的仪器

装置、可在已有的设备中通过软件设置而方便实现

干扰消除的数学校正方程消除质谱干扰［３１］。铜精

矿、镍精矿和锌精矿中目标元素测定的质谱干扰，均

可以利用同样的方式消除。８种目标元素的选定同
位素、相对丰度、质谱干扰及干扰校正方程列于

表４中。

３　结论
实验表明微波消解 ＩＣＰ－ＭＳ法适用于测定金

属硫化矿中８种稀散元素的含量，方法检出限低，准
确度和精密度高，线性范围宽，基体效应可有效消

除，可实现多种稀散元素的同时测定。本研究以铜
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精矿、镍精矿、锌精矿作为代表样品，对影响其中稀

散元素测试结果的因素包括样品处理条件和仪器分

析条件进行了探索，确定了总固溶量、内标、质谱干

扰消除的条件在三种金属硫化矿中均一致，明确了样

品前处理用酸体系的选择是此类测试实验的关键。
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７５７－７６４．

［２］　 程秀花，黎卫亮，郑民奇，等．自制氢化物发生装置与
电感耦合等离子体质谱仪联用测定地质样品中的稀

散元素锗和碲［Ｊ］．岩矿测试，２０１６，３５（３）：２６５－２７０．
ＣｈｅｎｇＸＨ，ＬｉＷＬ，ＺｈｅｎｇＭＱ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ
ｇｅｒｍａｎｉｕｍａｎｄｔｅｌｌｕｒｉｕｍｉｎｇｅｏｌｏｇｉｃａｌｓａｍｐｌｅｓｂｙａｓｅｌｆ
－ｄｅｖｅｌｏｐｅｄｈｙｄｒｉｄｅｇｅｎｅｒａｔｉｏｎｄｅｖｉｃｅｐａｉｒｅｄｗｉｔｈ
ｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄｐｌａｓｍａ－ｍａｓｓｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｅｒ［Ｊ］．
ＲｏｃｋａｎｄＭｉｎｅｒａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１６，３５（３）：２６５－２７０．

［３］　 杨俊衡．微波消解试样－原子荧光光谱法测定土壤中
硒碲［Ｊ］．理化检验（化学分册），２００８，４４（３）：
２４０－２４２．
ＹａｎｇＪＨ．Ｍｉｃｒｏｗａｖｅ－ａｓｓｉｓｔｅｄｓａｍｐｌｅｄｉｇｅｓｔｉｏｎＡＦＳ
ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆＳｅａｎｄＴｅｉｎｓｏｉｌ［Ｊ］．ＰｈｙｓｉｃａｌＴｅｓｔｉｎｇ
ａｎｄＣｈｅｍｉｃａｌＡｎａｌｙｓｉｓ（ＰａｒｔＢ：ＣｈｅｍｉｃａｌＡｎａｌｙｓｉｓ），
２００８，４４（３）：２４０－２４２．

［４］　 ＴｈａｎｇａｖｅｌＳ，ＤａｓｈＫ，ＤｈａｖｉｌｅＳＭ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ
ｏｆｔｒａｃｅｓｏｆＡｓ，Ｂ，Ｂｉ，Ｇａ，Ｇｅ，Ｐ，Ｐｂ，Ｓｂ，Ｓｅ，ＳｉａｎｄＴｅｉｎ
ｈｉｇｈ－ｐｕｒｉｔｙｎｉｃｋｅｌｕｓｉｎｇｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄｐｌａｓｍａ
ｏｐｔｉｃａｌｅｍｉｓｓｉｏｎｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ（ＩＣＰ－ＯＥＳ）［Ｊ］．Ｔａｌａｎｔａ，
２０１５，１３１：５０５－５０９．

［５］　 程秀花，黎卫亮，王海蓉，等．封闭酸溶样 ＩＣＰ－ＭＳ法
直接测定地质样品中镓、铟、铊、锗［Ｊ］．分析试验室，
２０１５，３４（１０）：１２０４－１２０８．
ＣｈｅｎｇＸＨ，ＬｉＷＬ，ＷａｎｇＨＲ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ
ｇａｌｌｉｕｍ，ｔｈａｌｌｉｕｍａｎｄｇｅｒｍａｎｉｕｍｉｎｇｅｏｌｏｇｉｃａｌｓａｍｐｌｅｓ
ａｆｔｅｒｐｒｅｓｓｕｒｉｚｅｄａｃｉｄｄｉｇｅｓｔｉｏｎｂｙｉｎｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄ
ｐｌａｓｍａ－ｍａｓｓｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．ＣｈｉｎｅｓｅＪｏｕｒｎａｌｏｆ
ＡｎａｌｙｓｉｓＬａｂｏｒａｔｏｒｙ，２０１５，３４（１０）：１２０４－１２０８．

［６］　 王佳翰，汤凯，向懋笔，等．密闭消解 －电感耦合等离
子体质谱法测定铅矿石中痕量镓铟铊镉锗［Ｊ］．冶金
分析，２０１８，３８（１２）：１９－２５．
ＷａｎｇＪＨ，ＴａｎｇＫ，ＸｉａｎｇＭＢ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ

ｔｒａｃｅｇａｌｌｉｕｍ，ｉｎｄｉｕｍ，ｔｈａｌｌｕｍ，ｃａｄｍｉｕｍａｎｄｇｅｒｍａｎｉｕｍｉｎ
ｌｅａｄ ｏｒｅ ｂｙ ｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙ ｃｏｕｐｌｅｄ ｐｌａｓｍａ ｍａｓｓ
ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙｗｉｔｈｃｌｏｓｅｄｄｉｇｅｓｔｉｏｎ［Ｊ］．Ｍｅｔａｌｌｕｒｇｉｃａｌ
Ａｎａｌｙｓｉｓ，２０１８，３８（１２）：１９－２５．

［７］　 张洁，阳国运．树脂交换分离 －电感耦合等离子体质
谱法测定铅锌矿中钨钼锡锗硒碲［Ｊ］．岩矿测试，
２０１８，３７（６）：６５７－６６３．
ＺｈａｎｇＪ，Ｙａｎｇ Ｇ Ｙ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆｔｕｎｇｓｔｅｎ，
ｍｏｌｙｂｄｅｎｕｍ，ｔｉｎ，ｇｅｒｍａｎｉｕｍ，ｓｅｌｅｎｉｕｍａｎｄｔｅｌｌｕｒｉｕｍｉｎ
ｌｅａｄ－ｚｉｎｃｏｒｅｂｙｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄｐｌａｓｍａ－ｍａｓｓ
ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙｗｉｔｈｒｅｓｉｎｅｘｃｈａｎｇｅｓｅｐａｒａｔｉｏｎ［Ｊ］．Ｒｏｃｋ
ａｎｄＭｉｎｅｒａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１８，３７（６）：６５７－６６３．

［８］　 陈浩凤，于亚辉，刘军，等．电感耦合等离子体质谱法
测定多金属矿中铟和铊［Ｊ］．理化检验（化学分册），
２０１８，５４（２）：２２０－２２２．
ＣｈｅｎＨＦ，ＹｕＹＨ，ＬｉｕＪ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｉｎｄｉｕｍ
ａｎｄｂｉｓｍｕｔｈｉｎｐｏｌｙｍｅｔａｌｌｉｃｏｒｅｂｙｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄ
ｐｌａｓｍａｍａｓｓｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．ＰｈｙｓｉｃａｌＴｅｓｔｉｎｇａｎｄ
ＣｈｅｍｉｃａｌＡｎａｌｙｓｉｓ（ＰａｒｔＢ：ＣｈｅｍｉｃａｌＡｎａｌｙｓｉｓ），２０１８，
５４（２）：２２０－２２２．

［９］　 ＳａｔｙａｎａｒａｙａｎａｎＭ，ＢａｌａｒａｍＶ，ＳａｗａｎｔＳＳ，ｅｔａｌ．Ｒａｐｉｄ
ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆＲＥＥｓ，ＰＧＥｓ，ａｎｄｏｔｈｅｒｔｒａｃｅｅｌｅｍｅｎｔｓｉｎ
ｇｅｏｌｏｇｉｃａｌａｎｄｅｎｖｉｒｏｎｍｅｎｔａｌｍａｔｅｒｉａｌｓｂｙｈｉｇｈｒｅｓｏｌｕｔｉｏｎ
ｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄｐｌａｓｍａｍａｓｓｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．
ＡｔｏｍｉｃＳｐｅｃｔｒｏｓｃｏｐｙ，２０１８，３９（１）：１－１５．

［１０］　李湘，王雪枫，王奎，等．氢化物发生 －原子荧光光谱
法同时测定铜精矿中硒和碲的含量［Ｊ］．理化检验
（化学分册），２０１７，５３（１）：６４－６７．
ＬｉＸ，Ｗａｎｇ Ｘ Ｆ，Ｗａｎｇ Ｋ，ｅｔａｌ．Ｓｉｍｕｌｔａｎｅｏｕｓ
ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆＳｅａｎｄＴｅｉｎｃｏｐｐｅｒｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｅｂｙＨＧ
－ＡＦＳ［Ｊ］．ＰｈｙｓｉｃａｌＴｅｓｔｉｎｇａｎｄＣｈｅｍｉｃａｌＡｎａｌｙｓｉｓ
（ＰａｒｔＢ：ＣｈｅｍｉｃａｌＡｎａｌｙｓｉｓ），２０１７，５３（１）：６４－６７．

［１１］　黎香荣，罗明贵，韦新红．微波消解 －电感耦合等离
子体质谱法测定锌精矿中痕量铊［Ｊ］．冶金分析，
２０１６，３６（７）：７４－７８．
ＬｉＸＲ，ＬｕｏＭ Ｇ，ＷｅｉＸＨ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｔｒａｃｅ
ｔｈａｌｌｉｕｍｉｎｚｉｎｃｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｅｂｙｍｉｃｒｏｗａｖｅｄｉｇｅｓｔｉｏｎ－
ｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄ ｐｌａｓｍ ｍａｓｓｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．
ＭｅｔａｌｌｕｒｇｉｃａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１６，３６（７）：７４－７８．

［１２］　李超，刘英波，刘维理．电感耦合等离子体质谱法测
定铅精矿和锌精矿中铊的含量［Ｊ］．云南冶金，２０１６，
４５（４）：６６－７０．
ＬｉＣ，ＬｉｕＹＢ，ＬｉｕＷ Ｌ．Ｔｈｅｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｎｔｈａｌｌｉｕｍ
ｃｏｎｔｅｎｔｉｎｌｅａｄａｎｄｚｉｎｃｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｅｂｙｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙ
ｃｏｕｐｌｅｄ ｐｌａｓｍａ ｍａｓｓ ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．Ｙｕｎｎａｎ
Ｍｅｔａｌｌｕｒｇｙ，２０１６，４５（４）：６６－７０．

［１３］　王洪桂，陶丽萍，胡兰基．微波消解 －电感耦合等离
子体质谱法（ＩＣＰ－ＭＳ）测定锌精矿中的铟和锗 ［Ｊ］．
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中国无机分析化学，２０１５，５（１）：３８－４０．
ＷａｎｇＨＧ，ＴａｏＬＰ，ＨｕＬＪ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｉｎｄｉｕｍ
ａｎｄ ｇｅｒｍａｎｉｕｍ ｉｎ ｚｉｎｃ ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｅ ｂｙ ｍｉｃｒｏｗａｖｅ
ｄｉｇｅｓｔｉｏｎ－ＩＣＰ－ＭＳ［Ｊ］．ＣｈｉｎｅｓｅＪｏｕｒｎａｌｏｆＩｎｏｒｇａｎｉｃ
ＡｎａｌｙｔｉｃａｌＣｈｅｍｉｓｔｒｙ，２０１５，５（１）：３８－４０．

［１４］　陈永欣，黎香荣，谢毓群，等．微波消解 －等离子体发
射光谱法测定含铜物料中９种组分［Ｊ］．岩矿测试，
２０１１，３０（２）：２００－２０４．
ＣｈｅｎＹＸ，ＬｉＸＲ，ＸｉｅＹＱ，ｅｔａｌ．Ｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄ
ｐｌａｓｍａ－ａｔｏｍｉｃｅｍｉｓｓｉｏｎｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｉｃｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ
９ ｃｏｍｐｏｎｅｎｔｓｉｎ ｍａｔｅｒｉａｌｓｃｏｎｔａｉｎｉｎｇ ｃｏｐｐｅｒｗｉｔｈ
ｍｉｃｒｏｗａｖｅ－ａｓｓｉｓｔｅｄｄｉｇｅｓｔｉｏｎ［Ｊ］．ＲｏｃｋａｎｄＭｉｎｅｒａｌ
Ａｎａｌｙｓｉｓ，２０１１，３０（２）：２００－２０４．

［１５］　杨丽飞，苏明跃，郭芬．铜精矿样品的高压密封微波
消解方法研究［Ｊ］．冶金分析，２０１１，３１（１１）：５８－６２．
ＹａｎｇＬＦ，ＳｕＭＹ，ＧｕｏＦ．Ｓｔｕｄｙｏｎｈｉｇｈｐｒｅｓｓｕｒｅｓｅａｌｅｄ
ｍｉｃｒｏｗａｖｅｄｉｇｅｓｔｉｏｎｍｅｔｈｏｄｏｆｃｏｐｐｅｒｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｅｓａｍｐｌｅｓ
［Ｊ］．ＭｅｔａｌｌｕｒｇｉｃａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１１，３１（１１）：５８－６２．

［１６］　陈玉红，王海舟，张华，等．微波消解电感耦合等离子
体质谱法测定铝合金中多元素［Ｊ］．冶金分析，２００８，
２８（７）：１－６．
ＣｈｅｎＹＨ，ＷａｎｇＨＺ，ＺｈａｎｇＨ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ
ｍｕｌｔｉ－ｅｌｅｍｅｎｔｓｉｎａｌｕｍｉｎｕｍａｌｌｏｙｓｂｙｕｓｉｎｇｍｉｃｒｏｗａｖｅ
ｄｉｇｅｓｔｉｏｎｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄｐｌａｓｍａｍａｓｓｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ
［Ｊ］．ＭｅｔａｌｌｕｒｇｉｃａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２００８，２８（７）：１－６．

［１７］　陈波，刘洪青，邢应香．电感耦合等离子体质谱法同
时测定地质样品中锗硒碲［Ｊ］．岩矿测试，２０１４，３３
（２）：１９２－１９６．
ＣｈｅｎＢ，ＬｉｕＨＱ，ＸｉｎｇＹＸ．Ｓｉｍｕｌｔａｎｅｏｕｓｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ
ｏｆＧｅ，ＳｅａｎｄＴｅｉｎｇｅｏｌｏｇｉｃａｌｓａｍｐｌｅｓｂｙｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙ
ｃｏｕｐｌｅｄｐｌａｓｍａ－ｍａｓｓｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．Ｒｏｃｋａｎｄ
ＭｉｎｅｒａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１４，３３（２）：１９２－１９６．

［１８］　任丽．密闭消解－ＩＣＰ－ＭＳ法测定地质样品中稀有、
稀土、稀散元素［Ｊ］．新疆有色金属，２０１８，４１（２）：
９３－９５．
ＲｅｎＬ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｒａｒｅ，ｒａｒｅｅａｒｔｈａｎｄｒａｒｅ
ｅｌｅｍｅｎｔｓｉｎｇｅｏｌｏｇｉｃａｌｓａｍｐｌｅｓｂｙｃｌｏｓｅｄｄｉｇｅｓｔｉｏｎ－ＩＣＰ
－ＭＳ［Ｊ］．ＸｉｎｊｉａｎｇＮｏｎｆｅｒｒｏｕｓＭｅｔａｌｓ，２０１８，４１（２）：
９３－９５．

［１９］　雷超海．微波消解－ＩＣＰ－ＭＳ法测定昆布中１５种稀
土元素［Ｊ］．广州化工，２０１７，４５（５）：６８－６９．
ＬｅｉＣＨ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ１５ｒａｒｅｅａｒｔｈｅｌｅｍｅｎｔｓｉｎ
ＥｃｋｌｏｎｉａＫｕｒｏｍｅｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｅｄｗｉｔｈｍｉｃｒｏｗａｖｅｄｉｇｅｓｔｉｏｎ
－ＩＣＰ－ＭＳ［Ｊ］．ＧｕａｎｇｚｈｏｕＣｈｅｍｉｃａｌＩｎｄｕｓｔｒｙ，２０１７，４５
（５）：６８－６９．

［２０］　叶青，刘林海，肖莉红．湿法消解和微波消解微量滴
定法测定铜试样中铜的含量［Ｊ］．岩矿测试，２００７，２６
（６）：４９３－４９４．

ＹｅＱ，ＬｉｕＬＨ，ＸｉａｏＬＨ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｃｏｐｐｅｒ－
ｃｏｎｔａｉｎｉｎｇｓａｍｐｌｅｓｂｙｍｉｃｒｏ－ｔｉｔｒｉｍｅｔｒｙｗｉｔｈ ｗｅｔ
ｄｉｇｅｓｔｉｏｎａｎｄｍｉｃｒｏｗａｖｅｄｉｇｅｓｔｉｏｎ［Ｊ］．ＲｏｃｋａｎｄＭｉｎｅｒａｌ
Ａｎａｌｙｓｉｓ，２００７，２６（６）：４９３－４９４．

［２１］　于亚辉，李振，陈浩凤，等．电感耦合等离子体质谱法
测定岩石中的稀散元素锗［Ｊ］．当代化工，２０１６，４５
（２）：４３２－４３４．
ＹｕＹＨ，ＬｉＺ，ＣｈｅｎＨＦ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｄｉｌｕｔｅ
ｅｌｅｍｅｎｔＧｅｉｎｒｏｃｋｂｙｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄｐｌａｓｍａ－ｍａｓｓ
ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．ＣｏｎｔｅｍｐｏｒａｒｙＣｈｅｍｉｃａｌＩｎｄｕｓｔｒｙ，
２０１６，４５（２）：４３２－４３４．

［２２］　李华玲，郑荣华，沈加林．高分辨电感耦合等离子体
质谱法测定地质样品中的微量锗［Ｊ］．理化检验（化
学分册），２０１４，５０（９）：１１０１－１１０３．
ＬｉＨＬ，ＺｈｅｎｇＲＨ，ＳｈｅｎＪＬ．ＨｉｇｈｒｅｓｏｌｕｔｉｏｎＩＣＰ－ＭＳ
ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｔｒａｃｅａｍｏｕｔｏｆｇｅｒｍａｎｉｕｍｉｎｇｅｏｌｏｇｉｃａｌ
ｓａｍｐｌｅｓ［Ｊ］．ＰｈｙｓｉｃａｌＴｅｓｔｉｎｇａｎｄＣｈｅｍｉｃａｌＡｎａｌｙｓｉｓ
（ＰａｒｔＢ：Ｃｈｅｍｉｃａｌ Ａｎａｌｙｓｉｓ），２０１４，５０（９）：
１１０１－１１０３．

［２３］　王洪桂，肖娟，陶丽萍．微波消解 ＩＣＰ－ＭＳ测试铅精
矿中的铟和锗［Ｊ］．中国非金属矿工业导刊，２０１５
（１）：２２－２３．
ＷａｎｇＨＧ，ＸｉａｏＪ，ＴａｏＬＰ．ＭｉｃｒｏｗａｖｅｄｉｇｅｓｔｉｏｎＩＣＰ－ＭＳ
ｔｅｓｔｏｆｉｎｄｉｕｍａｎｄｇｅｒｍａｎｉｕｍｉｎＰｂｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｅ［Ｊ］．Ｃｈｉｎａ
Ｎｏｎ－ＭｅｔａｌｌｉｃＭｉｎｉｎｇＩｎｄｕｓｔｒｙＧｕｉｄｅ，２０１５（１）：２２－２３．

［２４］　蒋天成，刘守廷，梁利诚，等．微波消解ＩＣＰ－ＭＳ法测
定广西北部湾海鸭蛋中硒和锗的含量［Ｊ］．化学分析
计量，２０１２，２１（４）：２７－３０．
ＪｉａｎｇＴＣ，ＬｉｕＳＴ，ＬｉａｎｇＬＣ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ
ｓｅｌｅｎｉｕｍａｎｄｇｅｒｍａｎｉｕｍｉｎｓｅａｄｕｃｋｅｇｇｓｆｒｏｍＧｕａｎｇｘｉ
ＢｅｉｂｕＧｕｌｆｂｙｍｉｃｒｏｗａｖｅｄｉｇｅｓｔｉｏｎ－ｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄ
ｐｌａｓｍａｍａｓｓｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．ＣｈｅｍｉｃａｌＡｎａｌｙｓｉｓａｎｄ
Ｍｅｔｅｒａｇｅ，２０１２，２１（４）：２７－３０．

［２５］　赵小龙，燕娜，侍金敏，等．微波消解 －电感耦合等离
子体质谱法测定镍精矿中Ｇａ、Ｇｅ、Ｓｅ、Ｃｄ、Ｉｎ、Ｔｅ、Ｌａ和
Ｔｌ［Ｊ］．理 化 检 验 （化 学 分 册），２０１７，５３（９）：
１０３１－１０３５．
ＺｈａｏＸＬ，ＹａｎＮ，ＳｈｉＪＭ，ｅｔａｌ．ＤｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆＧａ，
Ｇｅ，Ｓｅ，Ｃｄ，Ｉｎ，Ｔｅ，ＬａａｎｄＴｌｉｎｎｉｃｋｅｌｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｅｓｂｙ
ＩＣＰ－ＭＳｃｏｍｂｉｎｅｄｗｉｔｈｍｉｃｒｏｗａｖｅｄｉｇｅｓｔｉｏｎ［Ｊ］．
ＰｈｙｓｉｃａｌＴｅｓｔｉｎｇａｎｄ ＣｈｅｍｉｃａｌＡｎａｌｙｓｉｓ（ＰａｒｔＢ：
ＣｈｅｍｉｃａｌＡｎａｌｙｓｉｓ），２０１７，５３（９）：１０３１－１０３５．

［２６］　燕娜，赵生国，赵伟，等．微波消解 －电感耦合等离子
体质谱测定铜精矿中７种稀有金属元素［Ｊ］．岩矿测
试，２０１４，３３（２）：１９７－２０２．
ＹａｎＮ，ＺｈａｏＳＧ，ＺｈａｏＷ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｓｅｖｅｎ
ｒａｒｅｍｅｔａｌｅｌｅｍｅｎｔｓｉｎｃｏｐｐｅｒｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｅｓｂｙｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙ
ｃｏｕｐｌｅｄｐｌａｓｍａ－ｍａｓｓｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙｃｏｍｂｉｎｅｄｗｉｔｈ

—７３６—

第６期 侍金敏，等：微波消解－电感耦合等离子体质谱法同时测定金属硫化矿中的稀散元素 第３８卷



ｍｉｃｒｏｗａｖｅｄｉｇｅｓｔｉｏｎ［Ｊ］．ＲｏｃｋａｎｄＭｉｎｅｒａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，
２０１４，３３（２）：１９７－２０２．

［２７］　李冰，周剑雄，詹秀春．无机多元素现代仪器分析技
术［Ｊ］．地质学报，２０１１，８５（１１）：１８７８－１９１６．
ＬｉＢ，ＺｈｏｕＪＸ，ＺｈａｎＸＣ．Ｉｎｏｒｇａｎｉｃｍｕｌｔｉ－ｅｌｅｍｅｎｔ
ｍｏｄｅｒｎ ｉｎｓｔｒｕｍｅｎｔａｎａｌｙｓｉｓ ｔｅｃｈｎｏｌｏｇｙ［Ｊ］．Ａｃｔａ
ＧｅｏｌｏｇｉｃａＳｉｎｉｃａ，２０１１，８５（１１）：１８７８－１９１６．

［２８］　孙朝阳，董利明，贺颖婷，等．电感耦合等离子体质谱
法测定地质样品中钪镓锗铟镉铊时的干扰及其消除

方法［Ｊ］．理化检验（化学分册），２０１６，５２（９）：
１０２６－１０３０．
ＳｕｎＣＹ，ＤｏｎｇＬＭ，ＨｅＹＴ，ｅｔａｌ．Ｅｌｉｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ
ｉｎｔｅｒｆｅｒｅｎｃｅｓｉｎＩＣＰ－ＭＳｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆＳｅ，Ｇａ，Ｇｅ，
Ｉｎ，ＣｄａｎｄＴｌｉｎｇｅｏｌｏｇｉｃａｌｓａｍｐｌｅｓ［Ｊ］．ＰｈｙｓｉｃａｌＴｅｓｔｉｎｇ
ａｎｄＣｈｅｍｉｃａｌＡｎａｌｙｓｉｓ（ＰａｒｔＢ：ＣｈｅｍｉｃａｌＡｎａｌｙｓｉｓ），
２０１６，５２（９）：１０２６－１０３０．

［２９］　熊英，吴赫，王龙山．电感耦合等离子体质谱法同时
测定铜铅锌矿石中微量元素镓铟铊钨钼的干扰消除

［Ｊ］．岩矿测试，２０１１，３０（１）：７－１１．

ＸｉｏｎｇＹ，ＷｕＨ，ＷａｎｇＬＳ．Ｅｌｉｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｉｎｔｅｒｆｅｒｅｎｃｅｉｎ
ｓｉｍｕｌｔａｎｅｏｕｓｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｔｒａｃｅＧａ，Ｉｎ，Ｔａ，ＷａｎｄＭｏ
ｉｎｃｏｐｐｅｒ，ｌｅａｄａｎｄｚｉｎｃｏｒｅｓｂｙｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄ
ｐｌａｓｍａ－ｍａｓｓｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．ＲｏｃｋａｎｄＭｉｎｅｒａｌ
Ａｎａｌｙｓｉｓ，２０１１，３０（１）：７－１１．

［３０］　赵小学，张霖琳，张建平，等．ＩＣＰ－ＭＳ在环境分析中
的质谱干扰及其消除［Ｊ］．中国环境监测，２０１４，３０
（３）：１０１－１０６．
ＺｈａｏＸ Ｘ，ＺｈａｎｇＬＬ，ＺｈａｎｇＪＰ，ｅｔａｌ．Ｓｐｅｃｔｒａｌ
ｉｎｔｅｒｆｅｒｅｎｃｅａｎｄｅｌｉｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｅｎｖｉｒｏｎｍｅｎｔａｌａｎａｌｙｓｉｓ
ｗｉｔｈＩＣＰ－ＭＳ［Ｊ］．ＥｎｖｉｒｏｎｍｅｎｔａｌＭｏｎｉｔｏｒｉｎｇｉｎＣｈｉｎａ，
２０１４，３０（３）：１０１－１０６．

［３１］　李国榕，王亚平，孙元方，等．电感耦合等离子体质谱
法测定地质样品中稀散元素铬镓铟碲铊［Ｊ］．岩矿测
试，２０１０，２９（３）：２５５－２５８．
ＬｉＧＲ，ＷａｎｇＹＰ，ＳｕｎＹＦ，ｅｔａｌ．ＤｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆＣｒ，
Ｇａ，Ｉｎ，ＴｅａｎｄＴｌｉｎｇｅｏｌｏｇｉｃａｌｓａｍｐｌｅｓｂｙｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙ
ｃｏｕｐｌｅｄｐｌａｓｍａ－ｍａｓｓｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．Ｒｏｃｋａｎｄ
ＭｉｎｅｒａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１０，２９（３）：２５５－２５８．

ＤｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆＤｉｓｐｅｒｓｅｄＥｌｅｍｅｎｔｓｉｎＭｅｔａｌＳｕｌｆｉｄｅＯｒｅｓｂｙＩｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙ
ＣｏｕｐｌｅｄＰｌａｓｍａ－ＭａｓｓＳｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙＵｓｉｎｇＭｉｃｒｏｗａｖｅＤｉｇｅｓｔｉｏｎ

ＳＨＩＪｉｎ－ｍｉｎ１，ＦＥＮＧＴｉｎｇ－ｊｉａｎ２，ＦＵＰｅｎｇ－ｆｅｉ１，ＴＡＮＧＹｏｎｇ－ｗｕ３，ＣＨＥＮＤａ－ｌｉｎ３，
ＺＨＡＮＧＣｈｕｎ－ｘｉａｎｇ２，ＹＡＮＮａ１

（１．ＬａｎｚｈｏｕＣｕｓｔｏｍｓＴｅｃｈｎｏｌｏｇｙＣｅｎｔｅｒ，Ｌａｎｚｈｏｕ７３００１０，Ｃｈｉｎａ；
２．ＧａｎｓｕＣｏ．，ＬＴＤ，ＣｈｉｎａＩｎｓｐｅｃｔｉｏｎａｎｄＣｅｒｔｉｆｉｃａｔｉｏｎＧｒｏｕｐ，Ｌａｎｚｈｏｕ７３００１０，Ｃｈｉｎａ；
３．ＪｉｎｃｈｕａｎＧｒｏｕｐＣｏ．ＬＴＤ，Ｊｉｎｃｈｕａｎ７３７１００，Ｃｈｉｎａ）

ＨＩＧＨＬＩＧＨＴＳ
（１）Ｔｈｅｓｉｍｕｌｔａｎｅｏｕｓｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｍｕｌｔｉｐｌｅｄｉｓｐｅｒｓｅｄｅｌｅｍｅｎｔｓｉｎｍｅｔａｌｓｕｌｆｉｄｅｏｒｅｓｗａｓｒｅａｌｉｚｅｄｂｙｍｉｃｒｏｗａｖｅ

ｄｉｇｅｓｔｉｏｎ－ＩＣＰ－ＭＳ．
（２）Ｔｏｔａｌａｍｏｕｎｔｏｆｓｏｌｉｄｓｏｌｕｔｉｏｎ，ｉｎｔｅｒｎａｌｓｔａｎｄａｒｄ，ｍａｓｓｓｐｅｃｔｒｕｍ ｉｎｔｅｒｆｅｒｅｎｃｅｒｅｍｏｖａｌｃｏｎｄｉｔｉｏｎｓｗｅｒｅ

ｃｏｎｓｉｓｔｅｎｔｉｎｔｈｒｅｅｔｙｐｅｓｏｆｍｅｔａｌｓｕｌｆｉｄｅｏｒｅｓ．
（３）Ｔｈｅｃｈｏｉｃｅｏｆｐｒｅｔｒｅａｔｍｅｎｔａｃｉｄｗａｓｔｈｅｋｅｙｔｏｔｈｅｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｍｅｔａｌｓｕｌｆｉｄｅｏｒｅｓｂｙｍｉｃｒｏｗａｖｅｄｉｇｅｓｔｉｏｎ－

ＩＣＰ－ＭＳ．
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